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chloride  starting  materials  were  either  purchased  commercially  or  prepared  from  commercially 
available carboxylic acids by treating them with oxalyl chloride (3.00 eq.) and 3 drops DMF  in DCM 
(0.1  M)  for  48  hours  according  to  standard  procedures.  NSAID  acid  chloride  derivatives  were 
prepared as per the procedure of Biancalana et al.1  
Melting points were obtained on a uni‐melt Thomas Hoover Capillary melting point apparatus and 





were  recorded on Brucker Advance 600, 400 or 300  spectrometers  respectively. All  spectra were 
obtained in University College Cork. Chemical shifts are expressed as parts per million (ppm) relative 
to TMS. Coupling constants (J) are expressed  in hertz (Hz). Splitting patterns  in 1H NMR spectra are 
designated as s  (singlet), bs  (broad singlet), d  (doublet), dd  (doublet of doublets), ddd  (doublet of 




of compound  (2), extending  the relaxation delay  (D1 Parameter)  from 1.00 s  to 4.00 s allowed  for 
enhancement of this signal at 161 ppm. This was not conducted routinely on other samples. As the 








an hour,  the  reaction mixture was cooled on  ice and  then vacuum  filtered. The cake was washed 








130.7, 132.8, 161.5, 167.3.  IR  (KBr,  cm‐1): 3328, 3125, 3006, 2743, 1670, 1434, 1202, 875. HRMS 








DMSO‐d6):  94.1,  128.1,  130.0,  132.4, 136.9,  161.3,  168.1.  IR  (KBr,  cm‐1):  3328,  3183,  3024,  2791, 
1756,  1679,  1575,  1430,  1289,  1192,  1020,  871,  774,  723,  681.  HRMS  (ESI+):  Mass  calc’d  for 





















7.44  (2H, m,  overlapping ArC(6)H  and ArC(3)H),  7.53  (1H,  d,  J  =  8.15 Hz, ArC(4)H),  9.62  (4H,  bs, 
NH2=C‐NH2). 13C NMR (100 MHz, DMSO‐d6): 55.2, 113.8, 118.9, 121.5, 129.7, 132.1, 159.2, 167.1.IR 
(KBr, cm‐1): 3329, 3281, 3163, 3085, 2954, 2836, 1697, 1609, 1583, 1526, 1470, 1420, 1311, 1293, 
1267,  1051,  755. HRMS  (ESI+): Mass  calc’d  for  C9H11N2O2S+  =  211.0536;  Found  =  211.0528.  Anal. 







ArC(2+6)H),  9.72  (4H,  bs,  NH2=C‐NH2).  13C  NMR  (100 MHz,  DMSO‐d6):  55.4,  113.7,  122.9,  131.3, 
161.6, 162.8, 167.0.  IR  (KBr,  cm‐1): 3329, 3281, 3163, 3025, 2954, 2836, 1697, 1602, 1583, 1526, 







1H  NMR  (400  MHz,  DMSO‐d6):  7.29  (2H,  d,  J  =  8.11  Hz,  ArC(3+5)H),  7.83  (2H,  d,  J  =  8.11  Hz, 
ArC(2+6)H),  9.71  (4H,  bs,  NH2=C‐NH2).  13C  NMR  (100 MHz,  DMSO‐d6):  21.1,  128.0,  129.1,  129.3, 
143.0, 167.2.    IR (KBr, cm‐1): 3328, 3161, 3006, 1672, 1606, 1447, 1408, 1210, 1179, 879, 787, 684, 















1H NMR  (400 MHz, DMSO‐d6):  8.16‐8.18  (2H, m,  Ar(C3+5)H),  8.32‐8.34  (2H, m,  Ar(C2+6)H),  9.36 



















1H NMR  (400 MHz, DMSO‐d6): 1.11  (9H,  s, C(CH3)), 9.42  (4H, bs, NH2=C‐NH2).  13C NMR  (100 MHz, 
DMSO‐d6): 27.0, 37.7, 179.3.  IR  (KBr, cm‐1): 3328, 3275, 3175, 3016, 1747, 1660, 1594, 1434, 925, 










(4H, bs, NH2=C‐NH2).  13C NMR  (100 MHz, DMSO‐d6): 9.00, 26.9, 161.9, 175.1.  IR  (KBr, cm‐1): 3328, 























































cm‐1):  3385,  3262,  3191,  3037,  2733,  1714,  1699,  1663,  1588,  1500,  1425,  1223,  963,  708,  699. 



































114.6, 116.5, 129.0, 130.2, 130.71, 131.1, 134.1, 135.1, 137.6, 155.5, 167.8, 172.0.  IR  (KBr,  cm‐1): 
3332, 3312, 2952, 1727, 1687, 1657, 1482, 1308, 1227, 1047, 792. HRMS (ESI+): Mass calc’d for C20‐











(1H,  s, ArH).  13C NMR  (100 MHz, DMSO‐d6): 37.9, 115.9, 120.7, 124.0, 125.5, 127.5, 129.1, 129.9, 
130.8, 137.1, 142.6, 173.4.  IR  (KBr,  cm‐1): 3338, 3311, 3244, 2952, 1729, 1687, 1659, 1482, 1311, 












































































































       Calculated                                                       Reported 
Volume     1122.8(3)                                                                      1122.8(4) 
Space group                     P 21/c                                                                            P 1 21/c 1 
Hall group                        ‐P 2ybc                                                                           ‐P 2ybc 
Moiety formula               C9H11N2O2SCl                                                               C9H11N2O2SCl 
Sum formula                    C9H11ClN2O2S                                                               C9H11ClN2O2S 
Mr                                      246.71                                                                           246.71 
Dx,g (cm‐3)                         1.459                                                                             1.460 
Z                                         4                                                                                      4 
Mu (mm‐1)                        0.508                                                                              0.508 
F(000)                                512.0                                                                              512.0 
F(000’)                               513.27                                                                             ‐‐‐‐ 
h,k,l max                           7, 21, 12                                                                         7, 21, 12 
Nref                                   2128                                                                                2111 
Tmin, Tmax                       0.841, 0.912                                                                   0.760, 0.910 
Tmin’                                 0.822 
Correction method = # Reported T Limits: Tmin= 0.760 Tmax = 0.910 
Data completeness = 0.992 Theta(max)= 25.670 
R(reflections) = 0.0406( 1620) wR2(reflections) = 0.1060(2111) 
S = 1.068 Npar= 153 
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